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von Ober- und Unterstempel die Ebenheit der Oberflachen deutlich verbessert
werden kann (Details siehe Statusberich 2000).

Fur eine komplexere Dichtscheibe der Firma CeramTec wurde ebenfalls der Press-
und Sintervorgang simuliert. Bild 4 zeigt den berechneten Verzug fur einen
ursprunglich in der Produktion verwendeten Pressplan in leicht Uberhdhter
Darstellung. Eine gewisse Optimierung des Verzugs wurde durch Variation der

Federkrafte, mit denen die inneren Oberstempel vorgefedert sind, erreicht.

Bild 4: Berechneter Sinterverzug einer zweiten Dichtscheibe

Fir diese Geometrie wurde auch die Werkzeugbelastung untersucht und eine
Biegebelastung der beiden kleineren Augenbrauenstifte des Unterteils gefunden. Bild
5 zeigt die Biegespannungen in einem der beiden kleineren Stifte. Der Grund fur die
Biegebelastung liegt in der radialen Verdrangung des Pulvers bei der Verdichtung
des Pulverbereiches Uber dem grol’en unteren Mittelstift. Die berechneten
Spannungen in den beiden Augenbrauenstiften liegen in der GroRenordnung von
100 MPa und sind damit nicht kritisch. Jedoch wird aufgrund des metallischen
Kontakts zwischen den unteren und oberen Stempeln Verschleil3 durch Reibung

auftreten.

Bild 5: Biegebelastung eines Unterstempels
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Simulationsergebisse fiir TeCe

Fur TECE wurde neben einfachen Parameterstudien das Kaltisostatpressen einer
Exzenterwelle numerisch simuliert. Bild 6 zeigt die sich ergebende Dichteverteilung
einer Halfte nach dem Pressen. Der Pressdruck betrug 1800 bar. Aus den noch
vorhandenen Druckkraften nach der Entlastung kdnnen Rickschlisse auf Probleme
beim Entfernen des inneren Stahlexzenters gezogen und Gegenmalinahmen
entwickelt werden. Anhand der Parameterstudien an rotationssymmetrischen
Geometrien wurde festgestellt, dass schon allein die Reibung zwischen Pulver und
Stahlkern nach jetzigem Kenntnisstand zu »ElefantenfliRen« fuhrt. Auch stimmt die

berechnete inhomogene Dichteverteilung gut mit experimentellen Befunden Uberein.

Bild 6: Dichteverteilung im Grinling p = pg exp(-PEQCA4)

Simulationsergebisse fur ANCeram

Fur die Firma ANCERAM wurde das Pressen und Sintern einer AIN-Kuhldose
untersucht. Ausgehend vom industriellen Herstellungsprozess wurde zwei
Pressplanvarianten und zwei Fulldichtevarianten simuliert. Der nach dem Sintern
erhaltene Verzug wurde durch Anderung der Fullhdhe Uber den beiden
Unterstempeln optimiert unter der Randbedingung, dass die Masse des Bauteils
unverandert bleibt. Die Simulation zeigt eine Verbesserung des Verzugs von 0.9 mm
auf 0.2 mm fur eine der untersuchten Varianten. Bild 7 zeigt den mit dem aktuellen
und dem optimierten Pressplan berechnen Verzug fir eine Halfte des Bauteils.

Das erarbeitete Modell beschreibt den realen Pressvorgang nur mit
Einschrankungen. Die grof3te Unsicherheit kommt von der undefinierten Bewegung
des Gitterstempels. Da diese von der Reibung und der Maschine abhangt, lassen

sich keine exakten Kraftwerte angeben.



I1-1  Numerische Simulation 82

. &("“%f&;;_' =
< E TSNS
S SE

0@1@,

Bild 7: Achsialer Verzug: links aktueller Pressplan, rechts optimierter Pressplan

(Verzug Uberhoht dargestellt)

Die bisherigen Simulationsrechnungen zeigen aber, dass gerade dieser Parameter
fur eine gleichmaRige und konstante Dichteverteilung sehr wichtig ist. Fur die
Konstruktion ahnlicher Presswerkzeuge ergibt sich daher zwingend, dass sich der
Gitterstempel mit definierter und einstellbarer Kraft bewegen lasst. Auch die
Maschine (Presse) muss dieser Anforderung gerecht werden.

Die Optimierung (Minimierung) des Verzugs lasst sich nicht ohne weiteres auf das
reale Bauteil Ubertragen, da der Einfluss des speziellen Sinterprozesses

(Stapelbrand) noch nicht berticksichtigt werden konnte.

5.3 Teilprojekt: "Neues Pressenkonzept” DORST - CeramTec

Das neue Pressenkonzept hat sich wahrend der ProduktionseinfUhrung bewahrt.
Durch dieses Konzept konnten die Werkzeuge fur die unterschiedlichen Pressartikel
vereinfacht und der Werzeugwechselaufwand reduziert werden. Mittlerweile sind

mehrere dieser Maschinen im Serieneinsatz.

6 Zusammenfassung und Ausblick

Wahrend der 25-monatigen Bearbeitungszeit von Februar 1999 bis Marz 2001 sind
insgesamt 93 meist kommerziell verfugbare, zum geringen Teil fur Vergleichszwecke
auch eigensynthetisierte organische Additive getestet worden, davon 72 fir Ceram-
Tec und 52 fur TeCe. Es wurden insgesamt 269 Vortests durchgefuhrt, die zur
Auswahl von 25 Additiven fur 73 Sprihversuche fir den Industriepartner CeramTec
und im Falle TeCe zur Auswahl von 20 Additiven in 30 Spruhversuchen gefuhrt
haben. Das ursprunglich angedachte Baukastenprinzip konnte jedoch aufgrund der
kleinen Zahl von erfolgversprechenden Alternativkomponenten nicht realisiert
werden. Fur SisNs (TeCe) konnten dafir jedoch konkrete Ansatzpunkte, basierend

auf eigensynthetisierten Copolymeren aufgezeigt werden. Die Korrelation zwischen
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Binderpolymer- und Grinkoérpereigenschaften konnte dargelegt werden, ebenso der
Zusammenhang zwischen 4-Punkt-Biegetest und Grinkdrper-Bearbeitbarkeit. Das
Standard-Organiksystem konnte durch gut charakterisierbare Stoffe vollstandig
ersetzt werden, wobei die einzelnen Komponenten kommerziell in Form ganzer
Produktreihen zur Verfigung stehen und viel Raum fur eine industrielle Erprobung
zur Feinoptimierung bieten. Bisher konnte die Standzeit der Werkzeuge bei
reduziertem Gesamtorganikanteil verdoppelt werden. Im Hinblick auf das
Kantenausbruchverhalten von Grinkorpern mit alternativen Bindern stehen noch
Untersuchungen aus, die unter Produktionsbedingungen bei TeCe in der Endphase

des Projekts erfolgen.

Die zahlreichen Vortests (Anzahl 198) fur den Industriepartner CeramTec haben zu
bisher insgesamt 73 Spruhversuchen mit teilweise bis zu 60 kg-Ansatzen pro Spruh-
versuch gefihrt. Trotz des hohen Aufwands ist es aufgrund des stark einschran-
kenden Anforderungsprofils nicht méglich gewesen, ein alternatives Organiksystem
zu entwickeln, das den Standardversatz von CeramTec bei allen Bewertungskriterien
gleichzeitig Ubertrifft. Insbesondere hat sich der Widerspruch zwischen der Forde-
rung nach mdglichst vollstandiger Redispergierbarkeit und hoher Festigkeit kaum
aufldsen lassen. Es konnten aber mehrere alternative Binderkomponenten vor allem
auf Polyvinylpyrrolidon-Basis aufgezeigt werden, die signifikante Verbesserungen bei
einzelnen BewertungsgroRen ermdglichen. Versuche zur quantitativen Optimierung
verschiedener Alternativkomponenten stehen noch aus und sollen in der Restlaufzeit
des Projekts beim Industriepartner CeramTec im Rahmen einer industriellen

Erprobung erfolgen.

Die Arbeiten zur Verbesserung der numerischen Simulation der Press- und
Sinterprozesse werden weitergefihrt und insbesondere deren Eignung fir die
effizientere Werkzeugauslegung fur die Herstellung komplexer Bauteilgeometrien

Uberprift.

Durch Einfihrung des neuen Pressenkonzepts und der erfolgreiche Nachweis der

Serientauglichkeit kann dieser Projektpart abgeschlossen werden.

Die Arbeiten fur ANCeram sind weitgehend abgeschlossen.
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1.

Veroffentlichungen

Entwicklung und Optimierung von

PreSwerkzeugen durch Computersimulation

Dr.-Ing. Dietrich Meyer, Ingenieurbiiro, Wippertstrafie 2, 79100 Freiburg
Dr. Torsten Kraft, Fraunhofer IWM, Wahlerstrafie 11, 79108 Freiburg

Effektive Werkzeugentwicklung

Das Ingenieurbiiro Dr. Dietrich Meyer nutzt in Kooperation mit dem Fraunhofer
Institut fiir Werkstoffmechanik (IWM) die Methode der Finiten Elemente (FEM),
um die Vorginge beim Matrizenpressen und Sintern zu berechnen und bietet
Entwicklern die Maéglichkeit, ihre Matrizen-Presswerkzeuge am Computer
entwerfen und optimieren zu lassen. Durch detaillierte Modelle werden selbst
komplexe Presswerkzeug- und Bauteilgeometrien berechenbar.

Werkzeuge und Produktionsabldufe werden am Computer optimiert, bevor sie in
der Realitit zum Einsatz kommen. Dadurch wird die Anzahl der Versuche fur
Vorserien entscheidend reduziert und die Qualitit und Wirtschaftlichkeit des
Matrizenpressens verbessert sich.
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Die Vorteile sind meBbar !

e Kiirzere Entwicklungszeiten,

¢ weniger Maschinen-Ausfallzeiten,

e geringere Werkzeugkosten,

s bessere Formtreue der Bauteile,

o rissfreie Herstellung,

 kostengiinstige weil weniger oder gar
keine Hartbearbeitung.

Die Simulation

Die Simulation des Matrizenpressens und Sinterns bietet dem Konstrukteur eine
wirksame Hilfe um bekannte Probleme bei der Entwicklung von Presswerk-
zeugen in den Griff zu bekommen.

Sicher kennen Sie:

e Inhomogene Dichte im Pressling durch Reibung und unterschiedliche
Verdichtungsgrade.

e Rissbildung beim Entformen des Presslings.

e Sinterverzug durch unterschiedliche Dichten nach dem Pressen und
dadurch

e unebene Liot- bzw. Auflageflichen und andere Formabweichungen.

Bei der Simulation wird ein erster Entwurl des Presswerkzeuges und des
cingefiillien Pulvers als Computermodell erstellt. Nachdem die Bewegungen der
Stempel und der Matrize festgelegt sind, wird der Pressvorgang im Rechner

273

Dr.-Ing. Dietrich Mayer, Ingenieuerblro, Wippertstrale 2, 79100 Freiburg, Dr.
Thorsten Kraft, Frauenhofer IWM, WoéhlerstralRe 11, 79108 Freiburg, Entwicklung

und Optimierung von PreBwerkzeugen durch Computersimulation,

Pulver-

Ometallurgische Formgebung im Wandel, VDI-Gesellschaft Werkstofftechnik,
Dusseldorf 1999
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2. T. Kraft, H. Riedel, Korrektur von Sinterverziigen durch rechnerisch ermittelte
Stempelkonturierung, Jahresbericht 1999, Fraunhofer Institut Werkstoffmechanik,
Freiburg

Fraunhofer Institut

Werkstoffmechanik

Jahresbericht 1999

Karrektur von Sinterverziigen durch rechnerisch
ermittelte Stempelkonturierung

Leistungsbereich
Simulation von Formgebungs-
verfahren

Leiter: Dr. Hermann Riedel
Tel. +49 (0) 7 61/51 42-1 03
E-Mail: rl@iwm.fhg.de
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3. T. Kraft, H. Riedel, P. Stingl und F. Wittig, Numerische Simulation des Pressens
und Sinterns einer Dichtscheibe aus Al,O3, wt Werkstattstechnik 89 (1999) 338.

Fraunhofer Gesellschaft

Bild 1. Sinterverzug
aufgrund von Dichte-
Inhomogenitéten des
Griinlings (iberh&ht
dargestellt)

Numerische Simulation des Pressens
und Sinterns elner chhtschelbe aus Al,0,

T. Kraft, H. Riedel, P. stingl,F.untug :

Eine der wirtschaftlichsten Me-
thoden zur Herstellung von GroB-
serienteilen aus Keramik ist das ein-
achsige Matrizenpressen ‘mit an-
schlieRendem Brennen (Sintern
Beim Pressen des Pulvers in der Ma-
trize entsteht der sogenannte Griin-
korper. Dabei ergibt sich im all-
gemeinen keine gleichmaBige Griin-

dichteverteilung. Als Folge verzieht

sich das Teil beim Sintern. AuBer-
dem konnen Risse entstehen Da
eine Fertighearbeitung nach dem

Sintern aufwendig und telier ist, er= “sche. Si

geben sich hohe Forderungen an
das Pressen.

Ziel der numerischen Simulation
ist es, den Sinterverzug vorherzusa-

Element-Programme implementiert.

‘Die Anwendung dieser Simulations-

techniken erlaubt dann die Verkilr-

“ zung der. Entwicklungszeiten neuer
Teiler aufgrund ‘der  rechnerischen
‘Optimierung’ der Geometrie, ~der

“PreRpline oder des Sinterprozesses.

Simulation des
Matri:enpressens

zung fiir eine realisti-
tion des. Pressens ist ein
gee1gnetes ‘konstitutives  Gesetz,
welches das mechanische Verhalten
des Pulvers beschreibt. Dazu wurde
eine Erweiterung des sogenannten

gen und so weit wie méglich mittels Drucker-Prager-Cap-Modells in ABA-
Optimierung des PreRablaufs und - QUS/Exphcnt a!s user. subroutine
Anderung der Werkzeugform  zu implementiert. " Das - ‘Modell " be-
kompensieren. Die Vorhersage der schreibt sowohl die Pulververdich-
RiBbildung ist eine noch anspruchs- tung beim Pressen als auch die Ent-
vollere Aufgabe. Meist werden dazu festigung und die RiRbildung beim
geeignete Materialgesetze fiir das AusstoBen aus der PreBmatrize. Die

Pressen und das Sintern in Finite-

‘mit - Triaxialversuchen. .

Ansprechpartner:

T. Kraft

Fraunhofer-Institut fiir Werkstoffmechanik IWM
Wihlerstr. 11, 79108 Freiburg
Tel. (07 61) 51 42-248, Fax. (07 61) 51 42-110

E-Mail: tkr@iwm.fhg.de

338 wt Werkstattstechnik 89 (1999)H.7/8 . Tt

Modellparameter werden mit einer
Versuchsreihe festgelegt, etwa mit-
tels Messung der Griinfestigkeit und
Weiterhin
wird der Reibungskoeffizient zwi-
schen Pulver und Werkzeug gemes-
sen. Er spielt vor allem bei schlan-
ken Teilen eine wichtige Rolle, da
die Wandreibung- eine homogene
Dichteverteilung selbst in einfach-
sten Geometrien verhindert.

Sh.nu.l'allon deﬁ Slnterﬁs

Die nach dem Pressen erhaltene
Griindichteverteilung ist der Start-

wert fiir die anschlieBende Sintersi-
‘mulation. Starker verdichtete Berei-

che schrumpfen beim Sintern weni-
ger ‘als’ geringer verdichtete; des-

halb verzieht sich das Bauteil. Das
Sintermodell, das ebenfalls als user
subroutine in  ABAQUS/Standard
implementiert ist, berechnet die
Schrumpfung und den Verzug wah-
rend des Sintervorgangs. Fir die
Modelle des Fest- und Fliissigpha-
sensinterns werden die Werkstoff-
parameter mit Hilfe des Sinter-
umformversuchs bestimmt.

Anwendungsbeispiel:
Keramische Dichtscheibe

Die Simulation der PreR- und
Sinterprozesse wird im Fraunhofer-
IWM vielfiltig angewandt. Ein typi-
sches Beispiel ist das Pressen und
Sintern einer Dichtscheibe aus
AL,0;, hergestellt von der CeramTec
AG. Als Folge der Werkzeuggeo-
metrie und des PreRablaufs ergibt
sich eine inhomogene Griindichte-
verteilung. Um zu kldren, ob der
daraus resultierende Verzug akzep-
tabel ist, wurde der Verzug der
Dichtscheibe nach dem Brand rech-
nerisch und experimentell be-
stimmt. Bild 1 zeigt den berech-
neten Verzug in iberhdhter Form.
Der Vergleich zwischen den berech-
neten und den gemessenen Werten
zeigt, daR beide sehr gut iberein-
stimmen.

Dieses Beispiel zeigt, daR mit
Hilfe der numerischen Simulation
Dichteverteilungen nach dem Trok-
kenpressen und Formdnderungsvor-
ginge beim Sintern vorhersagbar
sind. Damit ist ein Werkzeug ver-
fiigbar, das den hohen experimen-
tellen Aufwand bei der Optimierung
von PreRwerkzeugen und von Form-
gebungs- und Bearbeitungsvorgan-
gen minimieren kann.
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4. T. Kraft, H. Riedel, P. Stingl and F. Wittig, Finite Element Simulation of Die
Pressing and Sintering, Advanced Engineering Materials 1 (1999) 107-109.

Research News: Kraft, Riedel, Stingl, Wittig/Finite Element Simulation

ADVANCED
ENGINEERING
MATERIALS

Finite Element Simulation
of Die Pressing and Sintering™*

By Torsten Kraft,* Hermann Riedel, Peter Stingl,

and Frank Wittig

Numerical simulation of die compaction and sintering is a promising
tool for reducing development times and costs or optimizing
production cycles. Finite element simulations allow qualitative and
quantitative predictions of undesirable distortions after firing. Even
qualitative predictions of crack formation are possible.

1. Introduction

One of the most important production routes for ceramic
parts is uniaxial die pressing and sintering. Today, complex
parts can be produced that were inconceivable just a few years
ago. Except for the very simplest part geometries it is not
possible to achieve a homogeneous green density distribution
by die compaction. Rather, the density is more or less
inhomogeneous depending on the part geometry, the tool
design, and the friction between powder and die wall. As a
result the part undergoes shape distortions during sintering, or
cracks may develop. Since the correction of shape distortions
by hard machining is expensive and the tolerance requirements
are often extremely high, it may be a costly and time-
consuming process to find a tool design and a pressing
schedule giving good parts within the required tolerances
and without cracks, if one relies solely on trial and error. An
alternative is to optimize the process by computer simulation.

For many practical applications numerical simulation of die
compaction and sintering is a promising tool for reducing the
time and cost of the development of a complicated part or to
optimize the production cycle. Finite element (FE) simulations
allow qualitative and quantitative predictions of undesirable
distortions after firing. Hence the simulation can be used to
optimize the tool geometry, the punch movements or the
temperature cycle in order to compensate for undesirable
warpage. The prediction of crack formation and its avoidance is
an even more demanding challenge.

A summary of the state-of-the-art in simulating die pressing
may be found elsewhere!’” and a survey about sintering
simulations has been published recently."”! Further publica-
tions on this subject are compiled in recent conference
proceedings.** In the present contribution the individual
simulation steps are demonstrated for a complex part.

2. Die Pressing

The basis for successful predictions of shape distortions or
the tendency to develop cracks during pressing, unloading, or
ejection of the part from the die is a reliable constitutive model
for describing the mechanical response of the powder. In the
literature, continuum plasticity models with yield surfaces in
the plane of the first and second stress invariants are often used
to describe the material behavior.” These phenomenological
models, which were originally developed in soil mechanics, are
characterized by a yield criterion, a hardening function, and a
flow rule. They differ in the functional form of the yield surface.
The present work is based on the Drucker-Prager cap model,”!
the yield surface of which is shown in Figure 1 plotted in the p-g
plane, where p is the hydrostatic pressure and g is the von Mises
equivalent stress. The yield surface of this model consists of an
elliptic cap and a straight failure line. Inside the yield surface
the powder behaves elastically. If the stress state reaches the
yield surface, the powder deforms plastically. The powder is
compacted for stress states on the elliptic cap, whereas failure
occurs if the stress state reaches the failure line. For a short
discussion on other approaches (e.g. Sandler-Di Maggio
model, Cam-Clay model) see published work."”!

[*] Dr. T. Kraft, Dr. H. Riedel

Fraunhofer Institut fiir Werkstoffmechanik, Wohlerstrafle 11
79108 Freiburg (Germany)
Dr. P. Stingl, Dr. F. Wittig
CeramTec AG, Luitpoldstrafe 15
91207 Lauf (Germany)

[**] We gratefully acknowledge financial support of the BMBF
through grant number 03NSO0IA.

ADVANCED ENGINEERING MATERIALS 1999, 1, No. 2

1438-1656/99/0210-:0107 $ 17.50+.50/0
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5. T. Kraft, H. Riedel, P. Stingl und F. Wittig, Numerische Simulation des Pressens
und Sinterns, in: Handbuch Technische Keramische Werkstoffe, J. Kriegesmann
(ed.), Fachverlag Deutscher Wirtschaftsdienst, Koln, Kap. 3.4.3.2 Oktober (1999)
1-17.

Numerische Simulation des Pressens und
Sinterns

T. Kraft, H. Riedel, Fraunhofer Institut fur Werkstoffmechanik, Freiburg
P. Stingl, F. Wittig, CeramTec AG, Lauf

1 Einleitung

Zur Herstellung von keramischen Formkérpern hat sich die TrockenpreBtechnologie
insbesondere aus Kostengriinden groBtechnisch etabliert und gehort zu den Stan-
dardformgebungsverfahren in der technischen Keramik. Auch in der klassischen Ke-
ramik setzt sich die PreBtechnologie in zunehmendem MaBe durch; neben Tellern
wurden in neuerer Zeit auch Tassen und andere HohlgefaBe realisiert.

In der technischen Keramik werden aufgrund der immer komplizierter werdenden
Bauteilgeometrien die Anforderungen an die PreBtechnologie immer gréBer. So kon-
nen heute trockenpreBtechnisch Bauteile hergestellt werden, deren Fertigung vor ei-
nigen Jahren noch nicht denkbar war. Erschwerend kommen in Anbetracht der ho-
hen Kosten fiir eine Hartbearbeitung zum Teil sehr harte Toleranzforderungen seitens
der Anwender hinzu.

In diesem Problemfeld kommt der Werkzeugkonstruktion und -auslegung eine
Schlisselfunktion zu. Bei komplizierten Bauteilgeometrien muB oft mit mehrfach un-
terteilten beweglichen Stempeln gearbeitet werden. Bei der Ersteinrichtung von der-
artigen Werkzeugen ist im Regelfall mit groBen Problemen zu rechnen; die Teile kon-
nen aufgrund von Griindichtegradienten nach dem Brand Risse zeigen oder sich
mehr oder weniger stark verziehen. Meist gelingt es erst nach mehreren Ilterrati-
onsschleifen, durch Umkonstruktion der Werkzeuge riB- und verzugsfreie Bauteile
herzustellen. Diese Vorgehensweise ist nicht nur duBerst kostenintensiv, sondern
fiihrt zusatzlich zu oft mehrmonatigen Uberschreitungen der gegeniiber dem Kunden
genannten Liefertermine. Eine einigermaBen genaue Abschatzung des Zeitaufwands
ist oft nur schwer moglich.

Der Schwerpunkt der in diesem Kapitel beschriebenen Aktivitaten, die groftenteils
vom BMBF geférdert wurden, ist eine Einfilhrung in die numerische Simulation des
Pressens und Sinterns mit der Methode der Finiten Elemente. Meist werden dazu ge-
eignete Materialgesetze fiir das Pressen und das Sintern in Finite-Element-Program-
men implementiert. Aber erst durch die Entwicklung expliziter FEM-Codes wie z. B.
ABAQUS/Explicit kbnnen auch dreidimensionale Probleme des Pressens in angemes-
senen Rechenzeiten gelost werden. Mit dem so geschaffenen Simulationswerkzeug
konnen Werkzeugformen und PreBplane schon im Vorfeld des Werkzeugbaus opti-
miert werden, wie anhand eines einfachen Beispiels gezeigt wird. Eine Zusammen-
fassung einiger Simulationsmethoden im Bereich Matrizenpressen wird z. B. in [1,2]
gegeben. Ein Uberblick iber die Simulation des Sinterns ist in [3] zu finden.
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6. T. Kraft, H. Riedel, O. Rosenfelder and P. Stingl, Computational Optimization of
Parts Produced from Ceramic Powders, in: Microstructures, Mechanical
Properties and Processes, Y. Bréchet (ed.), EUROMAT 1999, Vol. 3, Wiley-VCH,
Weinheim, Germany (2000) 337-342.

Computational Optimization of Parts Produced from
Ceramic Powders

Torsten Kraft, Hermann Riedel, Fraunhofer-Institute for Materials Mechanics, Freiburg
Ottmar Rosenfelder, Peter Stingl, CeramTec AG, Lauf, Germany

1 Introduction

One of the most important production routes for ceramic parts is uniaxial die pressing
and sintering. Today, complex parts can be produced that were inconceivable just a few
years ago. Except for the very simplest part geometries it is not possible to achieve a
homogeneous green density distribution by die compaction. Rather, the density is more
or less inhomogeneous depending on the part geometry, the tool design and the friction
between powder and die wall. As a result the part undergoes shape distortions during
sintering, or cracks may develop. Since the correction of shape distortions by hard ma-
chining is expensive and the tolerance requirements are often extremely high, it may be a
costly and time-consuming process to find a tool design and a pressing schedule giving
good parts within the required tolerances, if one relies solely on trial and error. An alter-
native is to optimize the process by computer simulation.

Finite element (FE) simulations of die compaction and sintering allow qualitative and
quantitative predictions of undesirable distortions after firing. The prediction of crack
formation and its avoidance is an even more demanding challenge. A summary of the
state of the art in simulating die pressing is given in [1,2] and an overview about sintering
simulations is presented in [3,4]. This contribution will demonstrate that the simulation
can be used to optimize the tool geometry in order to compensate undesirable warpage.

2 Simulation Procedure

One basis for successful predictions of shape distortions is a reliable constitutive model
for describing the mechanical response of the powder. In the present work, the modeling
of the powder behavior during compaction is based on the Drucker-Prager-Cap model.
This phenomenological model is characterized by a yield criterion, a hardening function
and a flow rule.

At the present time the compaction of complex three-dimensional parts can be simu-
lated only by dynamic explicit codes. We use ABAQUS;‘Explicit@’, which offers several
soil mechanics material models including the Drucker-Prager-Cap model. One advantage
of using a commercial FE program is its relative user-friendliness. In addition, these
programs are widely distributed in the processing industry for performing mechanical
calculations. Complex shaped parts can be simulated without worrying about boundary
conditions or mesh generation.
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7. T. Kraft, O. Coube and H. Riedel, Finite Element Simulation of Die Pressing and
Sintering, in: Advanced Ceramics and Composites, R. Gadow (ed.), Expert-
Verlag, Renningen-Malmsheim (2000) 130-136.

8. O. Coube, H. Riedel and T. Kraft, Better Density Homogeneity and Reduced
Warpage by Numerical Simulation of Die Pressing and Sintering, Powder

Metallurgy World Congress 2000, Kyoto, Japan (in press).

BETTER DENSITY HOMOGENEITY AND REDUCED WARPAGE BY NUMERICAL
SIMULATION OF DIE PRESSING AND SINTERING

0. Coube, H. Riedel and T. Kraft

Fraunhofer-Institute for Materials Mechanics, Wéhlerstr. 11, D-79108 Freiburg, Germany

Abstract - Die compaction and sintering are simulated numerically using self-developed models implemented in the finite
element code ABAQUS®. The explicit version of the program is applied to predict the density distribution after pressing,
while sintering is simulated with the implicit version giving the shrinkage and warpage of the part during the sintering
process. As a first example, an AIN cooling device for power electronics is considered. In this application the density
distribution is improved and the warpage is reduced by optimizing the positions of the tool components in the filling
position. An alternative to obtain near-net-shape parts is to use specially shaped punches to compensate the distortions that
inevitably occur during sintering. This is demonstrated for an AlLO; disc seal, for which the optimum punch geometry is
determined by simulation.
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I. INTRODUCTION press. Due to the inhomogeneous density distribution after

pressing, undesired warpage occurs during sintering. Fig.

One of the most important production routes for powder 2 shows the predicted density distribution afier pressing

metal or ceramic parts is uniaxial die pressing and obtained by a FE simulation together with the warpage
sintering. Today, complex parts can be produced that were after sintering for one half of the geometry.

inconceivable just a few years ago. Except for the very
simplest part geometries it is not possible to achieve a
homogeneous green density distribution by die
compaction. Rather, the density is more or less inhomo-
geneous depending on the part geometry, the tool design
and the friction between powder and die wall. As a result
the part undergoes shape distortions during sintering, or
cracks may develop. Since the correction of shape
distortions by hard machining is expensive and the
tolerance requirements are often extremely high, it may be
a costly and time-consuming process to find a tool design
and a pressing schedule giving good parts within the
required tolerances, if one relies solely on trial and error.
An alternative is to optimize the process by computer
simulation.

Finite element (FE) simulations of die compaction and
sintering allow qualitative and quantitative predictions of
undesirable distortions after firing. The prediction of crack
formation and its avoidance is an even more demanding
challenge. A summary of the state of the art in simulating
die pressing is given in [1,2] and an overview about
sintering simulations is presented in [3,4]. This
contribution will demonstrate that the simulation can be
used to optimize the filling position or the tool geometry
in order to compensate undesirable warpage. Further
examples of the present authors are given e.g. in [6-8].

Germany.

II. SIMULATION OF A COOLING
DEVICE

As a first example, an AIN cooling device (Fig. 1) is
considered, which is used in the power electronics of Fig. 2 A: Density distribution after pressing. B: Warpage
railed vehicles. The part is compacted by a mechanical (magnified by 3) after sintering.
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Numerical Simulation of Pressing and Sintering
in the Ceramic and Hard Metal Industry
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Abstract

A method to simulate dic pressing and sintering of ceramic and hard
metal parts is presented. By implementing user defined routines for
both processes into the general purpose finite element program
ABAQUS® quantitative predictions of shape distortions can be
obtained. By computational optimization of the individual production
steps suggestions can be made to improve the final properties. As an
example for both die pressing and sintering a complex three-
dimensional part is simulated and a suggestion to reduce the distortion
is given. The special problem of penetrating upper punches in multi
level tools is investigated in a parameter study.

1. Introduction

One of the most important production routes for ceramic or hard metal parts is uniaxial die
pressing and sintering. Today, complex parts can be produced that were inconceivable just a
few years ago. Except for the very simplest part geometries it is not possible to achieve a
homogeneous green density distribution by die compaction. Rather, the density is more or
less inhomogencous depending on the part geometry, the tool design and the friction
between powder and die wall. As a result the part undergoes shape distortions during
sintering, or cracks may develop. Since the correction of shape distortions by hard
machining is expensive and the tolerance requirements are often extremely high, it may be a
costly and time-consuming process to find a tool design and a pressing schedule giving
good parts within the required tolerances and without cracks, if one relies solely on trial and
error.

A recent survey of the powder metallurgy part production showed that 70 % of
compaction tooling is complex, incorporating multi level punches and powder transfer. The
delivery time of a new component is controlled by tooling design, manufacturc and
commissioning. However, the commissioning of a new tool is often a lengthy process
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Density Evolution in a Powder Compact and Stresses in the Tools during
Uniaxial Die Compaction

T. Kraft and H. Riedel’

INTRODUCTION

The powder metallurgy route is a major production route for ceramic parts (as well as for other
materials like hard metals or sinter metals). Today, complex parts can be produced by multi-level tools
that were inconceivable just a few years ago. The often extremely high tolerance requirements of the
parts and the cost for hard machining of a sintered component are a challenge for die pressing.

Except for the very simplest part geometries it is not possible to achieve a homogeneous green
density distribution by die compaction. Rather, the density is more or less inhomogeneous depending
on the part geometry, the tool design and the friction between powder and die wall. As a result the part
undergoes shape distortions during sintering, or cracks may develop.

The delivery time of a new component is controlled by tooling design, manufacture and commissio-
ning. However, the commissioning of a new tool is often a time-consuming process incurring high
costs of press downtime. During die compaction the tooling has to endure high stresses as well as
wear. Thus, tool fracture occurring during production is another costly factor whose probability is
related to the complexity of the tooling.

A faster alternative to the conventional method of trial and error is to optimize the whole process by
computer simulation. Finite element simulations of the compaction process in combination with
appropriate material laws for the powder allow quantitative predictions of the tool loadings, of the
green density distribution and of the sinter distortions. As an example, the pressing of a complex
three-dimensional part made of Al,O3 powder is used to demonstrate the possibilities of the simulation.

SIMULATION PROCEDURE

A summary of the state of the art in simulating die pressing is given in /1,2/ and an overview about
sintering simulations is presented in /3,4/. A prerequisite for successful simulations are reliable
constitutive models for describing the mechanical response of the powder. In our simulations, we use
an extended version of the Drucker-Prager-Cap model to describe the powder behavior during
compaction /2/. This phenomenological model is characterized by a vyield criterion, a hardening
function and a flow rule. To model complex shaped parts, we have implemented this model as a user
subroutine in ABAQUS/Explicit®. One advantage of using a commercial FE program is its relative
user-friendliness.

11.T. Kraft, H. Riedel and O. Rosenfelder, Belastungen der Werkzeuge beim Pulver-

pressen, in: Handbuch Technische Keramische Werkstoffe, Hrsg. J.

* Fraunhofer-Institut fiir Werkstoffmechanik

Wohlerstr. 11, 79108 Freiburg
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Belastungen der Werkzeuge beim Pulverpressen

T. Kraft, H. Riedel, Fraunhofer Institut fir Werkstoffmechanik, Freiburg
O. Rosenfelder, CeramTec AG, Lauf

5 EINLEITUNG

Die Trockenpresstechnologie hat sich bei der Herstellung von keramischen Formkérpern insbesondere aus
Kostengriinden grof3technisch etabliert und gehort zu den Standardformgebungsverfahren in der technischen
Keramik. Aufgrund der immer komplizierter werdenden Bauteilgeometrien werden die Anforderungen an die
Presstechnologie laufend grofRer. So kdnnen heute Bauteile trockenpresstechnisch hergestellt werden, deren

Fertigung vor einigen Jahren noch nicht denkbar war.

In diesem Problemfeld kommt der Werkzeugkonstruktion und —auslegung eine Schlisselfunktion zu. Bei
komplizierten Bauteilgeometrien muss oft mit mehrfach unterteilten beweglichen Stempeln gearbeitet werden. Bei
der Ersteinrichtung von derartigen Werkzeugen ist im Regelfall mit grolen Problemen zu rechnen; die Teile
kénnen auf Grund von Grindichtegradienten nach dem Sintern Risse zeigen oder sich mehr oder weniger stark

verziehen. Meist gelingt es erst nach mehreren lterationsschleifen riss- und verzugsfreie Bauteile herzustellen.

Ein weiteres Problem betrifft die Werkzeugbelastungen der immer komplexer werdenden Stempel. Durch die
Pulverbewegungen beim Verdichten werden die Stempel oftmals Biegebeanspruchungen ausgesetzt, die nach
langer Einsatzdauer zum Versagen fiihren konnen. Die sichere Auslegung ist ohne genaue Kenntnis der

auftretenden Krafte nur schwer maéglich.

Die bisher Gberwiegend durchgefiihrte empirische Vorgehensweise beim Einrichten der Werkzeuge ist nicht nur
&uRerst kostenintensiv, sondern filhrt zusétzlich zu oft mehrmonatigen Uberschreitungen der gegeniiber dem
Kunden genannten Liefertermine. Eine einigermaflien genaue Abschatzung des Zeitaufwands ist oft nur schwer

moglich.

In diesem Kapitel wird die Anwendung der numerische Simulation des Pressens zur Bestimmung der
Werkzeugbelastung vorgestellt. In einem fritheren Beitrag [1] wurden bereits die Grundlagen der Simulationen mit
der Methode der Finiten Elemente vorgestellt. Durch Implementation geeigneter Materialgesetze fiir das Pressen
(und das anschliefiende Sintern) in Finite-Element-Programmen kénnen Werkzeugformen und Pressplane schon
im Vorfeld des Werkzeugbaus optimiert werden (siehe z. B. [2 bis 6]). Auch zur Vorhersage der Rissbildung kann

die Simulation vorteilhaft eingesetzt werden [7].
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1 Einleitung

Uber das FoliengieRverfahren werden heute im groRem MalRstab Substrate,
Gehause, Kondensatoren, Piezoaktuatoren sowie Gassensoren gefertigt. Bei der
Herstellung der Folien ist ihre Dicke und damit auch die der gesinterten Produkte
schwer kontrollierbar. Zur Minimierung der HOhenschwankungen und der
Dichtegradienten in der Grinfolie wurden in diesem Projekt apparative Parameter der
Giellanlage, das komplexe rheologische Verhalten der Giel3schlicker sowie die
Stromungsverhaltnisse im GieRschuh umfassend untersucht.

Fur den Keramiker wird das Steuern der Dickenschwankung dadurch erschwert,
dass die Schlicker fur unterschiedliche Produkte unterschiedliche anorganische und
organische Zusammensetzungen und damit ein anderes Giel3verhalten haben, das
daruber hinaus auch noch von der Vorgeschichte der Schlicker wie Lagerzeit und
Scherung durch Filterung abhangt.

Uber den Einsatz eines Laser-Doppler-Anemometers wurden dabei erstmals die
Stromungsverhaltnisse von hochviskosen newtonschen Polymerldsungen in GroRRe
und Richtung direkt am Giel3schuh vermessen. Zur Vorbereitung der vorgesehenen
Messungen der Stromungsverhaltnisse im Gield3schuh wurde ein Doppelkammer-
gielRschuh gefertigt, dessen Seitenwande aus Glas sind.

Zur Messung der Grinfoliendicke wurde ein laseroptisches Messverfahren der Fa.
KEYENCE eingesetzt. Die Vorteile dieser Messmethode sind eine hohe Auflésung
von 1 uym, ein Messabstand von ca. 40 mm von der getrockneten Folien, die

Robustheit der Messeinrichtung und die Materialunabhangigkeit.

2 Ausgangssituation und Durchfiihrung der Arbeiten

Ziel des Vorhabens war die Reduzierung der Dickenschwankung von 10 % auf 7 %
im ersten Projektahr und auf 5 % im 2zweiten Projektjahr. Diese
Qualitatsverbesserungen der Uber das FoliengielRverfahren hergestellten
keramischen Grunfolien sind nur Uber ein besseres Verstandnis des FlieRverhaltens
der keramischen Schlicker im GieRkasten erreichbar.

Dabei ist einerseits das Flielverhalten des Schlickers, das durch stoffliche GroRen
und durch die Temperatur beeinflusst wird, von grof3ter Bedeutung. Zur umfassenden
Beschreibung des Verarbeitungsverhaltens der Schlickersysteme muss die Viskositat
in Abhangigkeit von der Scherrate oder der Schubspannung bestimmt werden. Dazu

wurde vom Lehrstuhl fir Glas und Keramik ein Rotationsviskosimeter der Firma
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PHYSICA angeschafft. Das modulare Rheometersystem PHYSICA UDS 200
ermoglicht die Messung der Viskositat newtonscher und nicht-newtonscher
Flissigkeiten bei stationarer Scherstromung sowie bei instationarer Scherstromung
und damit die Messung viskoelastischer StoffgroRen bei Oszillations-, Kriech-,
Spann- und Relaxationsvorgiangen sowie die Uberlagerung von Oszillations-
versuchen mit einer konstanten Scherung. Als Messsystem dient ein Kegel-Platte-
System (MK 23) fur rotierend durchgefuhrte Messungen oder ein Platte-Platte-
System fur oszillierend durchgefuhrte Messungen.

Andererseits sind die Stromungsverhaltnisse im Gieldschuh von grofl3er Bedeutung
fur die aus dem Gieldschuh austretende Schlickermenge und damit fir die
Produktqualitat. Im vorliegenden Projekt wurden erstmals die Stromungsverhaltnisse
von hochviskosen Modellfluiden in Gro3e und Richtung mittels eines Laser-Doppler-
Anemometers (LDA) direkt am GieR3schuh gemessen. Dazu wurde vom Lehrstuhl fur
Polymerwerkstoffe das vorhandene Laser-Doppler-Anemometer (LDA) am Giel3band
des Lehrstuhls Glas und Keramik aufgestellt und rekalibriert. Am Gie3band wurde ein
entsprechender glaserner GieRschuh installiert und die Stromungsverhaltnisse fur
unterschiedliche GieRparameter in situ vermessen und optimiert. Durch den
modularen Aufbau des Giel3schuhs konnten die Stromungszustande flr
unterschiedlichste Schneidengeometrien experimentell bestimmt werden. Fir einen
einfach zu modellierenden Fall wurden die Ergebnisse durch den Vergleich mit
Modellrechnungen einer Bewertung unterzogen.

Zur Uberpriifung der Auswirkungen von Anderungen am Schlicker und GieRkasten
auf die Dickenverteilung der Folie wurde bei der Fa. KERAFOL ein berihrungsloses
online-Dickenmessverfahren eingesetzt. Es wurden verschiedene Schneiden, die
vorher mit der LDA vermessen wurden, in der Fertigung eingesetzt und die damit

erreichte Dickenkonstanz mit der Standardgeometrie verglichen.

3 Ergebnisse

3.1 Rheologische Untersuchungen

Es wurden rheologische Untersuchungen an organischen (ohne Feststoffbeladung)
und keramischen Systemen durchgefihrt, die deutliche Abhangigkeiten der
Viskositat von der Zusammensetzung, der Umgebungsatmosphare sowie der

Temperatur zeigten.
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Es wurden Viskositatskurven eines Schlickers der Fa. Kerafol auf ZrO,-Basis
aufgenommen. Die hierbei ermittelten Daten dienten als Basis flr die Entwicklung
eines eigenen keramischen Testschlickers mit gleichem FlieRverhalten. Der
entwickelte Schlicker basiert auf Y,0O3-stabilisiertem Zirkondioxid, einem azeotropen
Lésemittelgemisch MEK/Ethanol, dem Binder Polyvinylbutyral sowie dem
Weichmacher Butylbenzylphtalat. Als Dispergiermittel wurde eine polykondensierte
Fettsaure verwendet. Nach Variation der Feststoff-, Dispergiermittel- und
Weichmachervolumenanteile konnte eine Viskositatskurve erreicht werden, die der
des Kerafol-Schlickers weitestgehendes entspricht (Abb. 1). Auf Basis dieses
Schlickers wurde fir die LDA-Messungen eine transparente Modellsubstanz mit

weitestgehend gleichem Viskositatsverlauf ausgewahlt.

150

—=— AK Wacker 12500
125 A
=== Kerafol-Schlicker

100 A === Teastschlicker

Viskositat [Pa.s]
(&) ~
o (@)]

25 -

Schergeschwindigkeit [1/s]

Abb. 1: Vergleich der Viskositatskurven des Kerafol-Schlickers, Testschlickers
und Silicondls AK Wacker 12500

Die Viskositat der reinen organischen Binderldsung nimmt sehr stark mit steigender

Temperatur ab (Abb. 2). Diese Viskositatsabnahme der Kurve lasst sich in einem

weiten Bereich durch einen Arrhenius-Plot beschreiben, wonach

E
=K-exp[——
N=K-expl_—_]
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mit n = Viskositat, K = Stoffkonstante, E = FlieRaktivierungsenergie, R = Boltzmann-
Konstante und T = Temperatur ist.

Der Gelierungseffekt wird bei diesen Versuchsbedingungen (7= 100 s') nicht
deutlich, da die hohen Scherkrafte die temperaturbedingte Vernetzung der langen

Bindermolekilketten zerstoren.

Temperatur [°C]
60 50 40 30 20 10 0
10 T T v T v T v T v T v
)
(©
a,
5 1
i) ]
7]
o
4
2
>
0s1 T T T T T T T T T T T T
0,0030 0,0031 0,0032 0,0033 0,0034 0,0035 0,0036
1/Temperatur [1/K]

Abb. 2: Viskositatsmessung einer Binderldsung in Abhangigkeit von der Temperatur bei

konstanter Schergeschwindigkeit (7= 100 s™")

Im Rahmen dieses Projektes wurden ebenfalls umfangreiche Untersuchungen an
verschiedenen in der Fertigung von KERAFOL eingesetzten PVB-Bindern
durchgefuhrt, um mdgliche Unterschiede in der Qualitat der Binder festzustellen. Bei
PVB-Bindern, einem statistischen Terpolymer aus Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat
und dem zyklischen Butyral von Polyvinylalkohol kann es neben den bewulf3t
eingestellten verschiedenen Molgewichten auch zu unterschiedlichen Anteilen an
diesen Komponenten kommen, was wiederum die Viskositat beeinflusst. Die

Messungen der Viskositat der PVB-Losungen wurden in Abhangigkeit von der
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Scherrate (100 s - 0,001 s™") bei konstanter Temperatur (T = 25 °C) durchgefiihrt
(Abb. 3).

100 i“a

)
LRI 9

LIPS

Viskositat [Pa s]

o
-_—
|
T

0,01 - -+ -+ -+ -
0,001 0,01 0,1 1 10 100

Schergeschwindigkeit [1/s]

« PVB 1 (11Vol.%) » PVB 3 (11Vol.%) « PVB4 (11 Vol.%) - PVB 5 (11 Vol.%)
« PVB6 (11 Vol.%) - PVB 7 (11 Vol.%) « PVB 8 (11 Vol.%)

Abb. 3: Viskositat verschiedener Binderlésungen in Abhangigkeit von der Scher-

geschwindigkeit

Alle gemessenen Proben zeigen ein zeitabhangiges strukturviskoses Verhalten im
Bereich niedriger Schergeschwindigkeiten. Bei hoheren Schergeschwindigkeiten (> 1
s™) bildet sich ein konstantes Viskositatsniveau (Newton‘'sches Plateau) aus. Das
unterschiedliche Viskositatsniveau im Newton’schen Bereich hangt von der
Molmasse des PVB-Binders und der Kettenlangenverteilung der Polymere ab. Im
Bereich niedriger Schergeschwindigkeiten liegt eine hohe Viskositat vor, da die
Verschlaufungen und  Verhakungen der langen  Polymerketten nicht
auseinandergerissen werden koénnen. Mit steigender Scherkraft werden die
Polymerketten ausgerichtet und die Verhakungen geldst (Ausbildung des
zeitunabhangigen Newton‘schen Plateaus). Die Proben PVB 8 und PVB 4 zeigen die
grofte Viskositat, d.h. sie besitzen die grofdte Molmasse (Mmo = 100.000 g/mol). Die
niedrigste Viskositat besitzt die Probe PVB 7 (Mno = 60.000 g/mol). Die Proben PVB
3 und PVB 5 zeigen einen gleichen Verlauf der Viskositatskurve. Die Proben sind

vom gleichen PVB-Typ, stammen aber aus verschiedenen Fertigungschargen.
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3.2 Stromungsmechanische Untersuchungen mittels LDA

Entsprechend den Anforderungen des Lehrstuhls Polymerwerkstoffe wurde das
GieRband am Lehrstuhl fur Glas und Keramik umgebaut, um den Zugang fur die
LDA- Anlage optimal zu gestalten. Der Gie3schuh wurde mit einem Glaseinsatz an
der Seite versehen, um einen laseroptischen Zugang zu den Strdmungs-
verhaltnissen wahrend des Giel3prozesses zu ermoglichen. Die Rakel wurden fur
verschiedene Schneidengeometrien konstruiert, um die Auswirkungen der
Schneidenprofile an die Stromungsverhaltnisse im Gie3schuh zu untersuchen. Einige

wichtige Beispiele sind in Abb. 4 gezeigt.

breite runde Schneide
Schneide Schneide 30°
Schneide Schneide kurz Schneide lang

45° mit R 14 mit R 14

Abb. 4: Untersuchte Schneidengeometrien

Die LDA-Untersuchungen der Geschwindigkeitsverteilung im Doppelkammer-
gie3schuh erfolgten in funf relevanten Stromungsbereichen. Eine schematische
Anordnung der untersuchten Stromungsbereiche im Giel3schuh ist in Abb. 5

dargestellt.
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Abb. 5: Schematische Darstellung der Stromungsbereiche und der Anordnung

ausgewahlter Schneidengeometrien

In Abb. 6 sind die Messergebnisse der LDA-Untersuchungen im Einlaufbereich (E)
dargestellt. Bei konstanter Ziehgeschwindigkeit von 6,43 m/h tritt eine sekundare
Ruckstromung auf. Unter der Schneide bildet sich ein Stromungsprofil aus, das durch
die bewegte Tragerfolie gepragt wird und dem hydrostatischen Druck Uberlagert ist.
Bei einem reinen hydrostatitischen Druck (vzen = 0 m/h) wurde keine Ruckstromung
festgestellt. Unter der Schneide herrscht eine parabolische Druckstromung. Aufgrund
der moglichen Entmischungen des keramischen Schlickers durch die auftretende

sekundare Stromung ist diese im Giel3prozess unerwunscht.

-357
-307 x-Position [mm]:
— " .36 (y,=6.43 m/h)

_25_: T 36 (Va™0)
2 0 o .
= ] Riickstromung im Einlaufbereic
;g 157 durch Ziehgeschwindigkeit
8 B
-
N

3||||
0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0.0 -0.1

Geschwindigkeit v , (z) [mm/s]
Abb. 6: Ergebnis der LDA-Untersuchungen im Einlaufbereich (E)
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Abb. 7: Ergebnis der LDA-Untersuchungen im Zwischenbereich (S)

Abbildung 7 zeigt die Stromungsumkehr der erfassten Geschwindigkeits-komponente
vx(X) bei konstanter Ziehgeschwindigkeit, die im Bereich S zwischen den Schneiden
1 und 2 fur verschiedene z-Positionen (HOhen) erhalten wurde. In Nahe der
bewegten Tragerfolie (z-Positionen z= -1 mm bis -3 mm) flie3t die Modellsubstanz in
Ziehrichtung, die Stromungsumkehr (negative Geschwindigkeit vy(x)) findet far
Positionen z= -5 mm und z= -6 mm statt. Eine Sekundarstrémung kann auch als ein
nahezu abgeschlossener Kreislauf interpretiert werden, in dem so gut wie kein
Materialaustausch mit der Hauptstrémung stattfindet. Ubertragt man die gewonnene
Erkenntnis Uber die Existenz von Sekundarstromungsgebieten auf ’reale”
keramische Schlicker, so ist es vorstellbar, dass das im keramischen Schlicker
enthaltene Losungsmittel mit fortlaufender Prozesszeit (bzw. Verweilzeit in der
Sekundarstromung) verdampft und es folglich zu einer deutlichen Veranderung des
FlieBverhaltens des Systems im bestimmten Bereichen des Fliel3kanal kommt. Durch
den Einbau eines Winkels an der Schneide 1 ist es mdglich, die GroRe des
Sekundarstromungsgebietes zu reduzieren.

Die Ergebnisse der LDA-Untersuchungen unter der ersten Schneide in Abhangigkeit
von der Ziehgeschwindigkeit sind in Abb. 8 dargestellt. Die Form der

Stromungsprofile hangt sehr stark von der Ziehgeschwindigkeit ab. Bei kleineren
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Ziehgeschwindigkeiten Uberwiegt die Druckstromung (Druckprofil) die laminare
Stromung (Ziehprofil). Durch Erhéhung der Ziehgeschwindigkeit geht der Einfluss
des hydrostatischen Drucks zuruck. Die laminare Stromung Uberwiegt bei hohen
Ziehgeschwindikeiten. Die Uberlagerung beider Stromungsprofile konnte ebenfalls
mathematisch beschrieben werden, wobei bei dieser einfachen Geometrie eine
ausgezeichnete Ubereinstimmung mit den MeRwerten vorlag. Bei komplexeren

Schneidengeometrien und Anordnungen hat die LDA eindeutige Vorteile.
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_ —m—y = 57mh 7
— . 5
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Geschwindigkeit v (z) [mm/s]

Abb. 8: Strdmungsprofile unter der ersten Schneide in Abhangigkeit von der

Ziehgeschwindigkeit

Im Bereich V vor der ersten Schneide stellt sich ein unterschiedlich stark
ausgepragtes "Aufschwellen” des Modellfluids in Abhangigkeit von unterschiedlichen
Schneidengeometrien ein. Abb. 9 belegt das starke "Aufschwellen” vor der Schneide
(x-Positionen > 0) durch messbare Geschwindigkeiten vy fir Positionen z < 0. Die
Starke des "Aufschwellens” ist ein wesentliches Kriterium fur die resultierende
Dickenschwankung der gegossenen keramischen Folie. Durch die richtige Wahl der
Schneidengeometrie incl. Einlaufwinkel und die Erhdhung der Ziehgeschwindigkeit
kann die Starke des Aufschwellens reduziert werden. Da jedoch durch den Prozess
die Ziehgeschwindigkeit nur geringfugig verandert werden kann, kommt der

Schneidengeometrie die Hauptbedeutung zu.
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Abb. 9: LDA-Untersuchungen zum ,Aufschwellen“ des Modelfluids vor der ersten

Schneide

Der Einsatz der LDA ermdglichte zum ersten Mal die im GieRschuh real auftretenden
Stromungszustande in situ zu bestimmen. Dabei zeichnet sich die Methode durch
eine hohe raumliche Auflosung (30 um) und eine genaue Bestimmung der Richtung
und GrolRe der Stromungsgeschwindigkeiten aus. Die Fulle der Ergebnisse kann hier
nicht dargestellt werden. Insgesamt zeigten sich Abhangigkeiten der
Dickenschwankung des gegossenen keramischen Substrates von verschiedenen
Prozessparametern (Ziehgeschwindigkeit, Schneidengeometrie, hydrostatischer
Druck).

Alle strdomungsmechanischen Vorgange im Gieldschuh in Abhangigkeit von der
Ziehgeschwindigkeit, der Schneidengeometrie und dem hydrostatischen Druck
wurden zusatzlich mit einer Videokamera dokumentiert.

Die Erkenntnisse der LDA-Messungen sind in die Gestaltung der geanderten
Giel3bladegeometrie am Produktionsband eingeflossen. Dabei konnte festgestellt
werden, dass die Schneidengeometrien starken Einfluss auf das erreichte

Dickenprofil haben.
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3.3  Durchfiihrung von GieRversuchen und Messung der Dickentoleranz
Bei der Fa. Kerafol wurde ein Messystem der Fa. KEYENCE am Giel3band installiert,
das die online-Dickenmessung der Folien ermdglicht. Es konnte gezeigt werden,

dass durch das Mel3system eine Genauigkeit von +/-2 ym realisiert werden kann.

Des weiteren konnte durch die Installation der online-Messung eine Grafik entwickelt
werden, die wahrend der Fertigung einen schnellen Uberblick Uber die
Dickenverteilung einer gegossenen Gieldicharge ermdglicht. In Abb. 10 ist die
Messung einer 600 pym dicken Grunfolie dargestellt, die Uber die gesamte GielRlange

in der Giel3breite eine Dickenverteilung von +/- 5% erreicht.
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Abb. 10: Dickenverteilung einer Grinfolie mit einer Dicke von 600 pm

Der Vergleich der Dickenverteilungsprofile von neuen Geometrien mit dem des
Standardschneidenprofils von Kerafol zeigte teilweise deutliche Unterschiede. Dabei
wurde bei den vergleichenden Untersuchungen darauf geachtet, dass jeweils die
gleichen Rohstoffchargen zum Einsatz kamen. Daruber hinaus konnte ein Einfluss
der Oberflachenglite der Giel3blades auf die Dickenverteilung der Grunfolien
beobachtet werden. Uber eine Verbesserung der Oberflachengiite der Schneiden
konnte die Dickenverteilung positiv beeinflul3t werden.

Durch die geometrischen Anderungen am GieRblade konnten Verbesserungen der

Dickenschwankung im Bereich +/- 5% erreicht werden. Die Ergebnisse konnten flr
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mehrere Gieldchargen reproduziert werden. Die teilweise doch noch auftretenden
Dickenschwankungen uber 5% durften in Rohstoffschwankungen begrindet sein,
die bei den durchgefuhrten Untersuchungen nicht mit betrachtet wurden.

Generell kann aber zusammengefasst werden, dass durch die Kenntnisse der
Stromungen im GieRkasten und die Besonderheiten der Schlicker-Rheologie eine
Optimierung der Dickenverteilung gegossener Folien bis in die GroRenordnung +/-
5% erreichbar ist. Die gezielte Beobachtung der Ursache-Wirkungsrelation von
Rohstoffparametern und Dickenverteilungen sollte aber weiter beachtet werden. Die
online-Dickenmessung mit Auswertung bietet dazu eine gute Madglichkeit der
Prozel3kontrolle und wird in der Serienfertigung bereits in der Dokumentation

eingesetzt.

4 Zusammenarbeit der Projektpartner

Die Zusammenarbeit gestaltete sich wahrend des gesamten Projektzeitraums sehr
effektiv und der Informationsaustausch zwischen den Partnern lief reibungslos. Die in
regelmaligen Zeitabstanden stattgefundenen gemeinsamen Projekttreffen, bei
denen die Einzelergebnisse diskutiert und bewertet wurden, fuhrten zur klaren
Festlegung der weiteren Vorgehensweise. Die Bewertung der Ergebnisse waren vor
allem durch die Synergie der unterschiedlichen Betrachtungsweisen der Rheologie
von ,mit Keramik geflllten Polymerlosungen® bzw. ,keramischen Schlickern® gepragt
und sehr konstruktiv. Auszige der Ergebnisse wurden in Vortragen und in 2
gemeinsamen  Veroffentlichungen  niedergelegt,  weitere  Vortrage  und

Veroffentlichungen sind geplant.

5 Veroffentlichungen

M. Svec, A. Roosen, M. Schmidt, H. Munstedt, T. Betz, F. Koppe, Rheology and fluid
mechanics of tape casting slurries, Materials Week, 2000, Munich,

Vortrag und Veroffentlichung (im Druck)

M. Schmidt, M. Heindl, H. Miinstedt, M. Svec, A. Roosen, T. Betz, F.
Koppe, Investigation of the local flow behaviour in the tape casting unit for processing
ceramic slurries by means of laser-Doppler velocimetry, Materials Week 2000,

Munich, in press Poster und Veroffentlichung (im Druck)
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M. Schmidt, H. Mlnstedt, M. Svec, A. Roosen, T. Betz, F. Koppe, The local flow
behaviour of a Newtonian model fluid in a tape casting unit for processing ceramic
slurries: an experimental study by laser-Doppler velocimetry. J. Amer. Ceram. Soc.,

submitted

M. Schmidt, H. Munstedt, M. Svec, A. Roosen, Strémungsmechanische
Untersuchungen in einem FlieBkanal fiir das Foliengiel3verfahren von keramischen
Schlickern mittels LDA, Vortrag auf der Tagung der Deutschen Rheologischen
Gesellschaft, Mai, 2001, Berlin
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1 Ziel

Die Ziele des Vorhabens sind:

= Entwicklung produktionsrelevanter = Charakterisierungsverfahren fur das
rheologische Verhalten von krimeligen, steifplastischen Hochleistungskeramik-
massen

= Verbesserung des Verstandnisses der Verdichtungsvorgange bei der
Extrudierformgebung steifplastischer keramischer Massen

= Entwicklung eines numerischen Simulationsverfahrens zur schnelleren und

besseren Extrudierwerkzeugauslegung

Ein Schwerpunkt hierbei ist die Analyse existierender rheologischer
Charakterisierungsverfahren aus der Keramik- und der Polymerindustrie bzgl. ihrer
Eignung zur Charakterisierung von krumeligen, steifplastischen keramischen
Extrusionsmassen und ggf. die Anpassung bzw. Weiterentwicklung ausgewahlter
Verfahren im Hinblick auf die ZielgroRen Messempfindlichkeit, Differenzierungs-
verhalten, Reproduzierbarkeit sowie Prufaufwand. Ein weiterer Schwerpunkt ist die
Entwicklung eines numerischen Simulationsverfahrens auf der Basis der Finite-
Elemente-Methodik.

Der angestrebte Nutzen besteht darin, dass zum einen erst durch die Existenz eines
schnellen, aussagekraftigen und kostengunstigen Charakterisierungsverfahrens fur
krimelige Extrusionsmassen zeit- und kostenaufwendige Extrusionsvorversuche ver-
mieden werden kénnen und zum anderen die Prozesssicherheit und die Ausbeute
des Extrusionsprozesses, insbesondere bei Rohstoff- und Chargenwechsel, erhoht
werden konnen. Die Moglichkeit der numerischen Simulation des Extrudier-
prozesses lasst eine systematische Auslegung der Werkzeuge zu, wodurch der
Werkzeugkonstruktionsprozess verklrzt und die Kosten fur Werkzeuganpassungen

reduziert werden.

2 Ausgangssituation

Fur eine wirtschaftliche Grol3serienfertigung von extrudierten keramischen Bauteilen
sind robuste und beherrschte Technologien Uber die gesamte Prozesskette vom
Rohstoff bis zum Fertigprodukt Voraussetzung. Gleichzeitig steigen die Kunden-

forderungen an Maltoleranzen und Reproduzierbarkeit kontinuierlich an.
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Auf dem Markt gibt es eine Reihe von Messverfahren zur Charakterisierung des
rheologischen Verhaltens insbesondere von Flussigkeiten und plastischen Massen.
Viele in den letzten Jahrzehnten durchgefuhrte Versuche zeigten jedoch, dass die
angebotenen Messgerate fur krimelige, steifplastische Keramikmassen nur bedingt
bzw. ungeeignet sind.

Auch stehen bisher keine in der Praxis tauglichen numerischen Simulationsmethoden
zur Beschreibung des Verdichtungsverhaltens von krumeligen, steif-plastischen
Massen, wie sie ublicherweise fur die  Extrudierformgebung von

Hochleistungskeramiken verwendet werden, zur Verfligung.

3 Durchfiihrung der Arbeiten

Die Entwicklung der Charakterisierungsverfahren fur krimelige, steifplastische
Extrusionsmassen wird an 3 Werkstoffmassen mit deutlich unterschiedlichen
Verformungsverhalten durchgeflhrt. Aus diesen Massen werden derzeit u. a. Serien-
bauteile (Sicherungskomponenten und Rohre) in groRen Stlickzahlen hergestelit.

Zu Beginn des Projektes wurde der aktuelle Kenntnisstand zu existierenden
Methoden zur Charakterisierung von rheologischen Eigenschaften keramischer
Extrusionsmassen  zusammengestellt. Nach  Auswahl von  potentiellen
Charakterisierungsverfahren, wurde deren Eignung zur Erreichung der gesteckten
Ziele im Berichtszeitraum durch umfangreiche Messreihen Uberpruft. Hierbei wurde
verstarkt externes Wissen aus dem Rheologie-MeRRgeratebau (Bohlin, Haake,
Brabender), der Kunststoffindustrie (Kunststoffzentrum Leipzig) und dem
Extrusionswerkzeugbau (Fa. Braun) einbezogen.

Die Entwicklung eines geeigneten Werkstoffgesetzes fur die FEM-Simulation wurde
vorangetrieben sowie Charakterisierungsmessungen an den Massen zur Ermittlung
der Werkstoffparameter fur die Simulationsmodelle durchgeflhrt. AuRerdem erfolgten
eine Reihe von Simulationsrechnungen zur Verbesserung der FE-Methodik fur die

Simulation des Extrusionsprozesses.

4 Zusammenarbeit mit Partnern

Das Projekt wird von den drei Partnern FH-Nurnberg, FhG-IWM Freiburg und
CeramTec AG Lauf sowie im Unterauftrag der Firma Dorst GmbH durchgefuhrt. Es
wurde in zwei Teilprojekte "Charakterisierungsverfahren krumeliger, steifplastischer

keramischer Extrusionsmassen" (Schwerpunkt der FHN) und "Entwicklung eines
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numerischen Simulationsverfahrens fur die Beschreibung der Extrusionsformgebung
steifplastischer keramischer Massen" (Schwerpunkt IWM) aufgegliedert. Die Aufgabe
des Industriepartners CeramTec besteht schwerpunktmalig in der Koordination, der
Vorgabe der Ziele und Anforderungsprofile, der Masseaufbereitung und -lieferung
sowie im Test, der Bewertung und ggf. in der Umsetzung der Teilergebnisse der
Institute im Technikum bzw. in der Produktion. Bei der Firma Dorst wurden
Extrusionsversuche mit unterschiedlichen Prozessparametern durchgefuhrt. Durch
regelmalige Gesamt- und Teilprojekttreffen und einem standigen Kontakt auf der
Arbeitsebene werden der Know-how-Aufbau und -Transfer zwischen den Partnern

sichergestellt.

5 Ergebnisse

5.1  Teilprojekt "Rheologische Charakterisierungsverfahren"

5.1.1 Allgemeine Bewertung

Im Rahmen des Projektes wurden verschiedene Messverfahren und -gerate auf ihre
Eignung zur Charakterisierung des rheologischen Verhaltens von steifplastischen
Massen untersucht. Im einzelnen waren dies:

e Parallelplattenplastometer e Eigenbau-Kapillarrheometer

o Pfefferkorn, "modifizierter" Pfefferkorn e Messextruder, Laborextruder

e Diverse Hochdruckkapillarrheometer e Messkneter

Es zeigte sich, dass alle Verfahren fir homogene, vorextrudierte Massen bzw.
daraus hergestellte Proben im Prinzip fur die Charakterisierung und Differenzierung
des rheologischen Verhaltens geeignet erscheinen bzw. ein hohes Potential dafur
aufweisen. Bis auf den Messkneter sind diese Verfahren jedoch ungeeignet, wenn
die Massen in krimeliger Form vorliegen. Neben dem Messkneterverfahren hat das
im Rahmen des Projektes von der FHN modifizierte Pfefferkornmessgerat ein
interessantes Anwendungspotential, wenn auch eine moglichst einfache aber
reproduzierte Probenherstellungsmethodik hierfur bisher nicht entwickelt werden
konnte. In Tab. 1 ist die Bewertung der verschiedenen Verfahren in Bezug auf ihre
Eignung zur Charakterisierung des rheologischen Verhaltens krimeliger
steifplastischer Kaltextrusionsmassen vereinfacht zusammengefasst.

In der Kategorie "Tauglichkeit" wurde die Eignung in Bezug auf die

Messempfindlichkeit, Differenzier- und Reproduzierbarkeit der Verfahren bewertet.
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Die Kategorie "Aufwand" enthalt sowohl apparativen wie auch den zeitlichen
Aufwand fur die Probenherstellung soweit notwendig wie auch die Zeiten flr

Messung, die Reinigung und Auswertung (i. d. R. vernachlassigbar).

Verfahren Arbeitsaufwand Kosten : Tauglichkeit
Proben- : Reinigung | Messzeit
herstellung

Messkneter + + + - +
Kapillarrheometer - 0 + - -
Laborextruder + - 0 : -
Eigenbaurheometer (Rohr,  + 0 + 0 -
mit seitlichem Austritt) |

Pfefferkorn - + + + -
Modifizierter Pferfferkorn - + + + -
Parallelplattenplastometer - T + + 0 -
Linseis-Gerat - T 0 0 0 -

Tab. 1:Bewertung verschiedener Massecharakterisierungsverfahren fur krimelige

Extrusionsmassen

Aus heutiger Sicht konnten nur mit dem Messkneter verwertbare Einzelergebnisse
nachgewiesen werden. Um die Bewertung noch weiter zu festigen und
Zusammenhange zwischen den rheologischen Masseeigenschaften und den
Endprodukteigenschaften erkennen zu kdnnen, mussten Serienmessungen in der
Produktion durchgeflihrt werden. Es wird daher gepruft, ob innerhalb des Projekts
noch ein solches Gerat fur einige Monate ausgeliehen werden kann.

Die anderen Verfahren bendtigen fur eine aussagekraftige Charakterisierung der
rheologischen Eigenschaften bereits vorextrudierte bzw. vorhomogenisierte Massen.
Dies ist jedoch mit einem fur die Produktionsiberwachung meist unakzeptablen

Aufwand verbunden.

5.1.2 Modifizierter Pfefferkorn

Messungen mit krimeligen Massen ergeben mit diesem Verfahren keine sinnvollen
Ergebnisse. Hingegen werden mit vorverzogenen Massen auf relativ einfache Weise
homogene Ergebnisse erzielt. Vergleicht man Massen mit unterschiedlichen
Feuchtigkeiten, so ist kein Unterschied in der Stauchhohe festzustellen. Mit der

herkdbmmlichen Pferfferkornprifung wirden sich also keine Abweichungen im
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Messergebnis zeigen. Beim Vergleich der Kraft/Zeit- bzw. Kraft/Weg-Kurven bei der
modifizierten Pfefferkornprifung lassen sich aber durchaus Unterschiede erkennen.
Aufgrund der Streuung der Messwerte, die sich allerdings nur schwer bestimmen
I&sst, sind vermutlich mindestens funf Messungen noétig, um die Plastizitat einer zu

untersuchenden Masse eindeutig festzulegen.

5.2 Teilprojekt "Numerische Simulation des Extrusionsprozesses "

5.2.1 Experimentelle Ergebnisse

Zur Bestimmung der Modellparameter flr die Simulationsrechnungen wurden Druck-
und Reibversuche durchgefuhrt. Untersucht wurden drei verschiedene
Keramikmassen mit je drei bis funf Feuchtegehalten. Der gemessene Reibwert ist
feuchteabhangig und nimmt mit zunehmender Normalkraft leicht zu. Der Einfluss des
Extrudermaterials auf den Wand-Reibwert ist gering. Die Druckversuche wurden mit
drei Geschwindigkeiten (1 mm/s, 12 mm/s, 144 mm/s bei 20 mm Probenhdhe)
gefahren. Fur einige Massen wurden zusatzlich Kriechversuche durchgefiihrt. Bild 1
zeigt die Spannungs-Dehnungskurven im Druckversuch fur eine der untersuchten
Massen. Erkennbar ist ein deutlicher Geschwindigkeitseinfluss. Wie erwartet hangt
die FlieRgrenze auch stark von der Feuchte der Masse ab (hier nicht dargestellt). An
die Ergebnisse der Druckversuche wurde ein dehnratenabhangiges Werkstoffgesetz

nach Johnson-Cook angepasst:

1/n
e=Z+ o/lB a8
E \1+Cin(e/&,)

wobei E der Elastizitatsmodul und A, B, C und n anpassbare Parameter sind. Die

angepassten Kurven sind in Bild 1 zusammen mit den Messergebnissen dargestellt.
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Bild 1: Wahre Spannungs-Dehnungskurven fir eine Al,Os-Masse.

5.2.2 Simulationsergebnisse

Im Simulationsteil wurden FE-Rechnungen mit ABAQUS/Explicit fur verschiedene
Sicherungsrohrchen durchgefiihrt. Dabei wurden mehrere Varianten der Werkzeug-
geometrie untersucht. Es zeigte sich, dass die Lauffahigkeit von ABAQUS von
Materialparametern wie E-Modul, Dichte und Reibungskoeffizient abhangt. Parallele
Untersuchungen mit dem FE-Programm FIDAP ergaben das erwartete Ergebnis,
dass ein Fluid-Code leichter zu stationaren Lésungen fuhrt, wenn mit einem (linear
oder nichtlinear) viskosen Materialgesetz gerechnet wird. ABAQUS hat den Vortell,
dass auch komplexere viskoplastische Stoffgesetze in nichtstationaren Zustanden
verarbeitet werden koénnen. Bild 2 zeigt als Beispiel die Geschwindigkeits- und

Druckverteilung in einem Extrusionswerkzeug.

24 mm/s

Bild 2: Geschwindigkeits- und Druckverteilung flr ein Sicherungsréhrchen aus Sikor.
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Die Untersuchung zahlreicher Geometrievarianten zeigte, dass die Gestaltung des
Mundsticks einen deutlichen Einfluss auf den Prozess hat. Der Druck im
Einlaufbereich ergibt eine hohe gespeicherte elastische Energie in der Masse. Das
kann zu einem pulsierenden oder instabilen Verhalten der Masse im Auslauf fihren,
wenn nicht durch eine Querschnittsverengung im oder nahe dem Auslauf
gegengesteuert wird.

Der Verschleil® der Werkzeugoberflachen ergibt sich aus dem Zusammenwirken der
Tangentialgeschwindigkeit der Masse, v;, und der Normalspannung, c,. Als Mal} fur
den Verschlei® wird das Produkt vi+cn,* lokal an den Werkzeugoberflachen

ausgewertet.

6 Ausblick

Im Teilprojekt "Charakterisierungsverfahren" sollen die drei verbliebenen Verfahren
zur Charakterisierung des rheologischen Verhaltens krumeliger, steifplastischer
Keramikmassen (Messkneter, Kapillarviskosimeter-Eigenbau und "modifizierter"
Pfefferkorn) bzgl. Reproduzierbarkeit, Empfindlichkeit, Prufaufwand genauer
charakterisiert und ggf. optimiert werden. Hierzu ist vorgesehen, einen Messkneter
fur Produktionsbegleitende Messungen flr einige Monate auszuleihen. AulRerdem
soll die Entwicklung einer einfachen aber reproduzierbaren Probenherstellung fur
den "modifizierten" Pfefferkorn nochmals intensiviert werden. Mit dem IWM-Freiburg
wird ein mathematisches Auswerteverfahren fir den modifizierten Pfefferkorn
erarbeitet, mit  dem sich materialspezifische Kennwerte aus den

Versuchsergebnissen ermitteln lassen.

Im Teilprojekt "Numerische Simulation" sollen nach Festlegung der Werkstoffmodelle
fur konkrete Bauteile (Rohre, Sicherungsréhrchen) weitere Simulationsrechnungen
durchgefuhrt und die Ergebnisse mit Labor- oder Produktionsergebnissen verglichen
werden. Aullerdem sind Variationsrechnungen vorgesehen, mit denen Einflisse
durch die Werkzeuggeometrie erfasst und beim Bau zukunftiger Werkzeuge genutzt

werden sollen.
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1 Einleitung

Die Zielsetzung in diesem Vorhaben war, Moglichkeiten zu finden, die Durchbiegung
bei Mehrlagen-Keramik-Substraten in groReren Nutzenformaten (= 4“x4%) zu
minimieren sowie den zufalligen Versatz gesinterter Strukturen zum Zeichnungsmalf}
so klein wie moglich zu halten. Grundlage daflr war zunachst eine eingehende
Analyse der moglichen zum Einsatz kommenden Grunfolien. Diese Analysen
beinhalten neben chemischen wund physikalischen Untersuchungen auch
Strukturanalysen, die fur das Verstandnis und die Interpretation der dilatometrischen
Ergebnisse notwendig waren. Die Kernaktivitaten stellten Untersuchungen des
Schrumpfungsverhaltens mit Hilfe optischer Dilatometrie wahrend des Prozesses

sowie Laser-Scanningmikroskopie dar.

2 Problemstellung

Die Aufgabenstellung als Basis dieses Projektes war bei beiden beteiligten Firmen
zwar unterschiedlich, aber dennoch von gegenseitigem Interesse. Das Interesse der
Firma MSE konzentrierte sich auf das Schrumpfungsverhalten als Funktion des
Metallisierungsgrades — spater auch auf andere Inhomogenitaten wie Freischnitte
und Ritzlinien mit ihrem Einfluss auf Schrumpfungsinhomogenitaten als Funktion des
Ortes (Distortion). Die Fa. Siegert / Via electronic war an der Untersuchung der
EinflussgroRen, die fuir Verwolbung und unterschiedliche Oberflachenrauhigkeiten
verantwortlich sind, interessiert. Als Grundlage zu den geplanten und durchgefuhrten
dilatometrischen Analysen war eine umfassende Charakterisierung der Material-

systeme unerlasslich.

3 Griinfoliencharakterisierung

Zur Bearbeitung der o.g. Problematik wurden der Universitat Erlangen-Nurnberg
Muster-Tapes aus den von den Firmen MSE und Siegert electronic / VIA electronic
verwendeten Grunfolien im unbearbeiteten und bearbeiteten Zustand zur

Charakterisierung Ubergeben.

3.1 Charakterisierung der unbehandelten Griinfolien
Die Grunfolien der Firmen DuPont (951AX) und (943 HF), Ferro (A6) und Heraeus
(Heratape CT700) wurden umfassend charakterisiert. Die Ergebnisse der

chemischen Analyse sind in Tabelle 1 zusammengefasst. Die wesentlichen
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physikalischen und verarbeitungstechnischen Daten sind in Tabelle 2 aufgeflihrt. Die
Folien unterscheiden sich gravierend in ihrer chemischen Zusammensetzung und in
ihrem physikalischen Verhalten, was unmittelbare Auswirkungen auf das Brenn- und

Sinterverhalten der einzelnen Tapes hat.

Tabelle 1: Chemische Zusammensetzung der keramischen Griinfolien

Element Ferro A6 weiss | DuPont 951 AX | Heraeus CT 700 DuPont 943 HF

Gliihverlust 12,58 11,63 8,21 10,23
Sio, 37,06 27,2 32,86 0,36
CaOo 31,54 4,03 3,15 6,84
MgO 0,13 0,35 2,97 0,03
B,0, 15,09 1,75 0,48 15,93
AlL,O, 0,13 42,43 19,62 49,45
PbO <NWG 8,25 0,68 0,04
ZnO <0,01 0,02 4,5 n.b.
SrO 0,01 <NWG 4,95 n.b.
BaO <NWG <NWG 16,01 n.b.
La,0, n.b. n.b. n.b. 15,75

Die unterschiedlichen chemischen Zusammensetzungen wirken sich auch in der
Phasenentwicklung der Folien wahrend der thermischen Behandlung aus. Die dazu
durchgefuhrten Hochtemperatur-Rontgenbeugungsuntersuchungen zeigten, dass im
DuPont-Tape oberhalb 830°C eine Auskristallisation von Anorthit beginnt, die bei

870°C abgeschlossen ist und die mit einer Dichteanderung verbunden ist.
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Tabelle 2: Charakerisierung der Grinfolien

Tapetyp DuPont 951 AX |Heraeus CT 700 |Ferro DuPont 943 HF
Dicke 160 um£10 um (194 um 10 um [|246 um£6 um 125 um £S5 um
Griindichte 2,15 g/cm® 1,75 g/cm® 1,49 g/cm® 2,5 g/lcm®
Sinterdichte 3,08 g/cm? 2,99 g/cm? 2,45 g/cm 3,15 g/lcm®
Glihverlust 1% 8 % 12,58 % 10,23 %
Porositat 43 vol.% 57 vol.% 52 vol.% 40 vol.%
Poren- 0,55 um 0,68 um 0,43 uym 0,62 um
durchmesser
Zugdehnung 23 % 12 % 8,93 % -
Bruchspannung |2,1 MPa 5,8 MPa 2,25 MPa -
Organiktyp PMMA PVB PVB PMMA
Binderausbrand- |400 °C 460 °C 490 °C 400 °C
Ende
Erweichung der | Zweistufig:650°C | 750 °C 690 °C 600 °C
Glasphase und 760 °C
Phasenbestand Korund Korund, ? Wollanstonit | Korund
vor dem Sintern | Glasphase Willemit(ZnSilikat) | Glasphase Glasphase
Glasphase
Phasenbestand Korund, -- Korund n.b. ++ La-borat
nach dem Sintern | ++ Anorthit -~ Willemit + CaAl-borat
Glasphase ++ Celsian, - Korund
Glasphase
100 +
@ 880°C 900°C
90 - . o
870 g 870°@ 880° .2 880°C ’.828890
80 - & 8709C @ 380°C €¢'3890°C
§ ™ 870°; oroe
_E 60 7
:""u' 50 - @ 870°C
h—
e 40 - ¢ 860°C
3
< 30
20 1 ® 850°C
10 4 @ 8405C
O 83000 T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Zeit in min

Abb. 1: Intensitat Anorthitreflex DuPont 951 AX
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Im Heraeus-Tape kristallisiert Celsian oberhalb 840 °C aus, die Kristallisation ist bei
etwa 880 °C abgeschlossen. In beiden Fallen wirkt sich ein Halten der Tapes knapp
oberhalb der angegebenen Temperaturen des Kiristallisationsbeginns deutlich auf
das Fortschreiten der Kristallisation aus. Durch Haltezeiten lasst sich die Kristal-
lisation wesentlich besser steuern als Uber das Anfahren einer bestimmten
Temperatur. Abb. 1 zeigt dies am Beispiel des DuPont-Tapes 951 AX. Dargestellt ist
der Phasenanteil an Anorthit nach unterschiedlichen thermischen Behandlungen
(Sintertemperatur, Haltezeit).

Im neuen Hochfrequenz-Tape DuPont 943 HF beginnt die Kristallisation bei etwa 670
°C zunachst mit der Auskristallisation einer nicht zu identifizierenden metastabilen
Phase. Bei ca. 700 °C erreicht der Gehalt an metastabiler Phase sein Maximum und
Lanthanborat beginnt auszukristallisieren. Mit weiter steigender Temperatur nimmt im
Bereich bis 770 °C der Gehalt an LaBOj3 weiterhin stark zu, wahrend der Gehalt der
metastabilen Phase stark abnimmt und bei 770 °C gegen Null geht. Gleichzeitig setzt
in diesem Bereich ab etwa 770 °C zusatzlich die Kristallisation von CaAl;B,07 ein.
Am Tape von Ferro konnte die entstehende kristalline Phase nicht eindeutig
identifiziert (Wollastonit?) werden, da hier eine extreme Anzahl an Beugungspeaks
auftritt.  Deshalb  wurde auf weitere Hochtemperatur-Réntgenbeugungs-
Untersuchungen verzichtet.

Das Erweichen der Binderphase wahrend des Ausbrandes konnte bisher nicht
erfasst werden. Im optischen Dilatometer zeigte sich aber, dass mit dem Erweichen
der Binderphase Verformungen im Tape Ferro um 100 - 200 °C einhergehen kdnnen.
Die thermomechanischen Analysen (TMA, Abb. 2) zeigen ein unterschiedliches
Erweichungsverhalten der in der Keramik vorhandenen Glasphasen. Die stark
bleihaltige Glasphase im DuPont Tape erweicht bereits bei einer Temperatur von 650
°C, das bleifreie Borosilikatglas von Ferro bei 690 °C und die bleiarme, zinkhaltige
Glasphase von Heraeus erweicht erst bei einer Temperatur von 750 °C. Dies hat
unmittelbare Auswirkungen auf das Schwindungsverhalten der Folien.

Das Verformungs- und Schwindungsverhalten der Folien in der x-, y- und z- Achse
konnte in situ wahrend des gesamten Sinterprogramms in dem eigens fur das Projekt
entwickelten optischen Dilatometer in Abhangigkeit der Temperatur verfolgt und tber

CCD-Kameras digital dokumentiert werden.
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Abb. 2:Thermomechanische Analyse der Grunfolien von DuPont, Heraeus und Ferro

Die Ergebnisse am optischen Dilatometer haben gezeigt, dass sich selbst ein
mehrlagiges Laminat aus dem Heraeus-Tape ab einer Temperatur von 730 °C nach
oben (konkav) aufwolbt und bei 810 °C eine maximale Verwdlbung zeigt. Bei der
Hochsttemperatur von 850 °C wie auch nach dem Abkuhlen ist die Folie wieder flach
und eben (Abb. 3). Dieses Verhalten der Laminate konnte nur durch den Einsatz des
optischen Dilatometers erfasst werden. Starker verbiegt sich das Ferro-Tape
(Maximum bei 700 °C), das auch am Ende des Sintervorganges verwolbt vorliegt. Im
Gegensatz dazu liegt die DuPont Folie wahrend des kompletten Sinterbrandes flach
auf der Brennunterlage auf, es ist keine Distortion zu erkennen. Dieses Verhalten
wird nur unwesentlich durch die Lage des Tapes (Oberseite, Unterseite) beeinflusst.

Die Gesamtschwindung wurde zusatzlich zu dem optischen Dilatometer (Auflésung
in x-y-Richtung 80 pm, in z-Richtung 20 um) mittels eines Laserscanningmikroskopes
(Auflésung 1 pm) vermessen, um Vergleichsdaten zu erhalten. Dazu wurden
Harteeindricke in die Grunfolien eingebracht und die Abstande zueinander vor und

nach dem Sintern vermessen.
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20 °C 810 °C 850 °C

Abb.3: Verwdlbung eines Laminates aus Heraeus CT 700-Folien

Die am optischen Dilatometer ermittelte Gesamtschwindung lag bei den Heraeus-
Folien in x-Richtung bei 14,8 %, in y-Richtung bei 15,1 %, fur die DuPont-Folien bei
12,4 % bzw. 12,9 %, mittels Laserscanningmikroskops ergaben sich fur die Heraeus-
Folie 14,5 % bzw. 15,0 %, flr die DuPont-Folie 12,5 % bzw. 12,8 %. Die geringen
Unterschiede zeigen, dass das optische Dilatometer neben den Verwodlbungen und
ihrer Temperaturzuordnung Schwindungen keramischer Folien in x und y-Richtung in

situ messen und darzustellen kann.

3.2 Charakterisierung der behandelten Griinfolien

Das Laminieren der Proben erhéht die Griindichte auf 2,00 g/cm?® bei Heraeus bzw.
auf 2,24 g/cm® bei DuPont und filhrt zu einer Reduzierung der Verwdlbungen. Im
Falle der Heraeus-Folien bleiben die Verformungen auch bei 4-lagigen Laminaten
bestehen, allerdings in reduziertem Umfang. Werden metallisierte Folien mit einem
sog. Metallisierungs-Cluster (Abb. 4) untersucht, so wolbt sich die Probe wahrend
der Aufheizphase in dem Bereich der Metallisierung bei 700 °C konkav auf. Der
Grund hierfir ist das Einsetzen der Schwindung der Metallisierung bei niedrigeren
Temperaturen als die der Folie. Zur Reduzierung dieser Fehler bei clusterartiger
Metallisierung ist die genaue Anpassung des Sinterverhaltens von Folie und Paste

notig.

700 - 760 °C

Metallisierung

Abb.4: Verwolbung einer metallisierten DuPont-Folie
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Von den Firmen MSE und Siegert / Via electronic wurden die kritischen
verfahrenstechnischen Parameter festgelegt, die zu den eingangs genannten
Schrumpfungsinhomogenitaten  oder  Verwdlbungen  fuhren:  Bindersystem,
gielbedingte Anisotropien, Laminierparameter, Metallisierungsgrad, -richtung,
Pastenmaterial, Leiterzughdhe, Sinterprofil, Brennunterlage. Auf Grund der Fille von
Parametern und ihrer wechselseitigen Beeinflussung wurde in Erlangen die
statistische Versuchsplanung aufgegriffen und ein Versuchsplan mit Hilfe eines
kommerziellen statistischen Versuchsplanungsprogramms (Modee) erarbeitet. Der
Plan bertcksichtigt die Parameter Laminierdruck (20, 24, 28 MPa), Metallisierungs-
grad (25, 50, 100 % der Oberflache) und —richtung (senkrecht oder parallel zur
Gieldrichtung), Pastenmaterial (Mixed-Metal oder Gold) und Heizraten (5 und 10
K/min) hinsichtlich ihres Einflusses auf die x-, y-Schwindung und die Distortion der
Folien von DuPont und Heraeus. Auf Basis dieses Plans wurden von den
Industriepartnern entsprechende mehrlagige Laminate sowohl unmetallisiert als auch
mit verschiedenen Metallisierungsgraden und Pastenmaterialien angefertigt. Variiert
wurden ferner die Laminierparameter.

Als Versuchsplan wurde ein voll-faktorieller Versuchsplan mit drei Center Points
verwendet. Abb. 5 zeigt die HaupteinflussgroRen auf die Verwdlbung von den
hergestellten Laminaten. In dieser Applikation bedeutet ein negativer Wert, dass die
Verwolbung reduziert worden ist. Auf der anderen Seite fuhren die Parameter mit
einem positiven um-Wert zu einer starken Verwdlbung. Den signifikantesten
Parameter stellt die Mixed-Metal Metallisierung dar, d.h. bei Verwendung dieses
Pastenmaterials wird eine grofle Verwdlbung wahrend des Sinterns induziert.
Verwendet man dagegen eine Goldpaste, sind die Verwdlbungen drastisch geringer.
Dies lasst die Folgerung zu, dass die Mixed-Metal Paste schlecht an das
Schwindungsverhalten und den Ausdehnungskoeffizienten der LTCC-Substrate
angepasst ist. Die Durchbiegung der Folien wird durch einen hoheren Grad an
Pastenmaterial gefordert (Wechselwirkung zwischen Paste und Metallisierungsgrad).
Lokale Clusterungen der Paste fihren ebenfalls zu héheren Verwdlbungen. Daher ist
es wichtig, ein Leiterbahndesign zu generieren, dass moglichst wenig Pastenmaterial
bendtigt, auf der anderen Seite aber gleichmaRig flachig Uber die Keramik verteilt ist.
Eine niedrigere Aufheizrate fluhrt ebenfalls zu geringeren Verwdlbungen, da der
Keramik und dem Pastenmaterial mehr Zeit gegeben ist, um Spannungen (aufgrund

unterschiedlicher Schwindung und Ausdehnungskoeffizienten) abzubauen und zu
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relaxieren. Die Metallisierungsrichtung und der Laminationsdruck spielen nur eine
untergeordnete Rolle.

Den Haupteinflussparameter auf das Schwindungsverhalten der Multilayer stellt der
Laminierdruck dar. Je hoher dieser ist, desto hdher wird das Laminat beim
Laminieren vorverdichtet. Dies fuhrt wiederum zu einer geringeren Schwindung.
Einen geringeren Effekt auf die Schwindung haben Aufheizraten und Grad der
Metallisierung. Bei geringen Aufheizraten behindert die Metallisierung die
Schwindung, d.h. die Schwindungsrate verkleinert sich. Ein  hoherer

Metallisierungsgrad verstarkt diesen Effekt deutlich.

Verwdlbung in um

Degree of Degree of Degree of
Meté’msaﬁon MM-Paste Gold-Paste  Metallisation  Metallisation
* MM-Paste * God-Paste

Abb. 5: Ergebnisse der statistischen Versuchsplanung: Einflussparameter auf die

Verwdlbung

4 Distortionuntersuchungen bei MSE

Zur Ermittlung von Distortionwerten ist eine hochgenauen Messung von x- und y-
Strecken und damit der Detektion von x- und y-Koordinaten notwendig. Flr diesen
Zweck wurde ein x/y - Messmikroskop der Firma Vision-Engineering (Abb. 6)
angeschafft. Das System mit einer okularlosen VergroRerung von wahlweise 10-, 20-
und 50-fach hat zudem einen sehr groRen Arbeitsabstand und besitzt eine
schattenfreie 6-Punkt-Ringlichtbeleuchtung die ein optimales Ausleuchten des
Messfeldes erlaubt.

Ein Problem, zu dessen Ldsung dieses Messgerat entscheidend beigetragen hat,

war der extrem starke Verzug von Mehrfachnutzensubstraten nach dem Sintern.



[I-4 Mehrlagenschaltungen 128

Die Schaltkreise erfordern als Aufienkontur Rundungen nach einer festgelegten
Radiensequenz, die allerdings aufgrund der Tatsache, dass DuPont-LTCC-Material
sehr schlecht im gesinterten Zustand laser-schneidbar ist, bereits im grinen,
ungesinterten Zustand eingebracht werden, wobei der Schrumpfungsfaktor durch
das Sintern vorgehalten werden muss. Die Schaltkreise werden nicht komplett
vereinzelt, um die kostenreduzierende Moglichkeit der Weiterverarbeitung im
Mehrfachnutzen nicht zu verlieren. Daraus ergibt sich eine Anordnung von
geschnittenen und geritzten Kontursegmenten, die beim Brechen am Ende der
Prozesskette keine unkontrollierten Risse oder Nasen ergeben diurfen. Um dieses
Problem zu vermeiden, wurden zundchst an den Rundungen groR3e Freischnitte
gewahlt. Nach dem Sintern zeigte sich jedoch ein extrem starker anisotroper Verzug
des Nutzensubstrates, so dass kaum eine Weiterbearbeitung in Postfireprozessen
mdglich war. Eine sukzessive Reduktion der Freischnitte (einhergehend mit einer
akribischen Optimierung der Ritzparameter zur Vermeidung oben beschriebener
Probleme) bei konsequentem Einsatz des DYNASKOPS flhrte zur endgultigen

Konfiguration, die sich problemlos weiterverarbeiten lasst (Abb. 6).

Abb. 6: Konturgebung eines Mehrfachnutzensubstrates vor Beginn und am Ende der

Distortionuntersuchungen

Eine Zusammenfassung der Messergebnisse dieser Entwicklung zeigt, dass ein
freigeschnittener Bereich definitiv keinen Beitrag zur Schrumpfung liefert und damit in
Abhangigkeit seines prozentualen Anteils die Distortion in stark negativer Weise
beeinflusst. Nachgewiesen werden konnte dies anhand standardisierter

Freischnittgeometrien im Rahmen dieses Projektes (Abb. 7).
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12,74 % 13,38 %

< —> < —>

12,54 % 13,07 % 12,91 % 12,95 %
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12,66 % 12,88 %

Abb. 7: Standardisierte Freischnittgeometrien und ihr Einfluss auf das

Schrumpfungsverhalten

5 Untersuchungen zur Oberflachentopologie und Durchbiegung bei
SIEGERT electronic / VIA electronic

Die Arbeiten bestanden aus 4 Schwerpunkten:

e Reduzierung der Durchbiegung an CT 700/ Heraeus:

Eine statistische Auswertung von Untersuchungsreinen zur Ermittlung der

Durchbiegung wahrend des Sinterns (Heraeus CT 700, Setter aus Al,O3, Ceramtec)

ergab eindeutig einen Zusammenhang zwischen der Durchbiegung der LTCC-

Keramik und des Setters. Nachdem die Setter entsprechend selektiert wurden, kann

eine Durchbiegung von </= 0,15 mm bei einer SubstratgroRe von 115 mm

Kantenlange gewahrleistet werden.

e Reduzierung von Fehlstellen an CT 700/Heraeus

Untersuchungsreihen zur Ermittlung von Fehlstellen wahrend des Sinterns (Heraeus

CT 700, Setter aus Al,O3, Ceramtec) ergaben eindeutig einen Zusammenhang

zwischen Anzahl der Fehlstellen und Sinterdichte. Die Spezifikation wurde daraufhin

vom Lieferanten geandert und in die Liefervorschrift aufgenommen.

¢ Redesign eines Serienproduktes von bisher 3 Zoll auf 6 Zoll Fertigungsformat und
Requalifikationsdurchlauf (DuPont 951AT).

Auf Basis der Projektergebnisse konnte der verarbeitbare Nutzen von bisher 1-fach

auf 4-fach erhoht und die Fertigungskosten deutlich gesenkt werden (Abb. 8). Die

Prozessfuhrung konnte so optimiert werden, dass eine Durchbiegung von sogar 0,2

% eingehalten werden konnte.
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Abb. 8: VergréRerung des Fertigungsformats und Erhéhung des Nutzens

e Testreihen am Laserprofilometer und Austausch des Gerates gegen ein besser
geeignetes System.
Mit dem Laserprofilometer zeigten sich besondere Schwachen bei Messungen auf
Materialien mit unterschiedlichem Reflexionsverhalten (z.B. auf schwarzen
Widerstandsschichten). Anhand der MefRergebnisse konnte der Hersteller Gberzeugt
werden, das Gerat gegen ein besser geeignetes System auszutauschen. Das
System ist gut geeignet, um Topologien und Durchbiegungen zu vermessen (Abb. 10
und 10). Bezlglich der Oberflachenrauhigkeit kann noch keine eindeutige Aussage

gemacht werden.

Abb. 10: Neues Laser-Mel3system





